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(57) Abrege: Un dispositif de traitement d'echantillon par separation sous flux force comprend une chambre (1) logeant une phase 
stationnaire (2) pourvue en un premier endroit (6) d'un echantillon a traiter, des moyens de pressurisation exteme (8) d'une face 
superieure (5) de la phase stationnaire, des moyens de distribution (10) d'une phase mobile en un second endroit (7) de la phase 
stationnaire, une entree (13) d' alimentation en phase mobile, et une sortie (18) d'evacuation de la phase mobile hors de la chambre. 
Le dispositif comprend en outre des moyens (23) d' alimentation de I'entree (13) en phase mobile, un capteur (29) pour mesurer la 
pression de la phase mobile en amont de I'entree, une vanne (31) placee en aval de la sortie pour faire varier le debit de la phase 
mobile en sortie de la chambre, et un module (25) pour commander la vanne en fonction d'une comparaison entre la pression mesuree 
et une pression limite choisie, la vanne (31) etant ouverte lorsque la pression mesuree est superieure ou egale a la pression limite. 
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Dispositif et procede de traitement d'un echantillon par separation sur une phase 
stationnaire. sous flux force controle 

Uinvention concerne le domaine de ia separation sur une phase stationnaire 
5 des constituants d'un echantillon dit « complexe », a Taide d'un flux force. 

La separation sous flux force (plus connue sous i'acronyme anglais OPLC 
pour OverPressured Layer Chromatography ou Optimum Performance Layer 
Chromatography) est une technique permettant de separer les constituants d'un 
echantillon, depose en au moins un premier endroit cholsl sur une couche appelee 
10 "phase stationnaire", a Taide d'un fluide porteur, appele « phase mobile », subissant 
une pression externe. EntraTnes par la phase mobile, les constituants migrent sur la 
phase stationnaire selon un ordre connu fonction de leur retention. 

Pour ce faire, certains dispositifs de traitement comprennent une chambre de 
separation, dans laquelle est introduite au moins une phase stationnaire et qui 

15 comprend des moyens de pressurisation externe, permettant d'appliquer une 
pression externe d'intensite choisie sur une face superieure de la phase 
stationnaire, des moyens de distribution, permettant de delivrer au moins une 
phase mobile en au moins un second endroit choisi de la phase stationnaire, au 
moins une entree pour alimenter ces moyens de distribution et au moins une sortie 

20 permettant Tevacuation de la phase mobile. 

La phase mobile, qui est introduite dans la chambre de separation de ce type 
de dispositif, se deplace dans la phase stationnaire selon un front appele « front 
alpha ». Sous Teffet de la pression appliquee, le front alpha chasse Tair qui se 
trouve piege dans la phase stationnaire, celle-ci etant initialement seche. 

25 Cependant, une partie de I'air demeure piegee dans une zone dite «2one alpha» 
situee immediatement derriere le front alpha et precedant une zone totalement 
mouillee dite «2one d'humidite totale ». II en resulte que le front d'humidite totale 
n'est pas lineaire, ce qui nuit a Tefficacite de la separation, a la reproductibilite des 
resultats et a la precision des analyses effectuees simultanement ou consecuti- 

30 vement 
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Aucune solution connue ne permet de controler de fagon suffisamment 
precise la linearite des fronts, et notamment celui du front d'humidite totale. 

Uinvention a done pour but rfameliorer la situation. 

Elle propose a cat effet un dispositif du type de celui decrit dans 
5 rintroduction, et dans lequel on prevoit des moyens de regulation permettant de 
controler la pression de la phase mobile en amont et/ou en aval de la phase 
stationnaire, de sorte que cette pression demeure inferieure ou egale a une 
pression limite, liee a la pression externe choisie. 

Dans ce qui suit, on entendra par « phase mobile » tout fluide permettant de 
10 deplacer les constituants d'un echantillon sur la phase stationnaire. II pourra done 
s'agir d'un liquide, tel qu'un eluent, ou d'un gaz, tel que de Pair permettant de 
chasser un solvant prealablement introduit dans la chambre de separation. 

Ces moyens de regulation comprennent de preference au moins une vanne 
placee en aval de la premiere sortie de phase mobile et agencee pour faire varier le 
15 debit de la phase mobile en sortie de la chambre entre une valeur nulle et une 
valeur maximale. 

Plus preferentiellement encore, les moyens de regulation comprennent en 
outre des moyens permettant de mesurer la pression de la phase mobile en amont 
de la premiere entree et/ou en aval de la premiere sortie, ainsi qu'un module 
20 agence pour commander la vanne en fonction d'une comparaison entre la pression 
mesuree et la pression limite liee a la pression externe choisie (ou plus brievement 
pression limite), la vanne etant ouverte pour laisser sortir la phase mobile lorsque la 
pression mesuree devient superieure ou egale a la pression limite. Cette pression 
limite est par definition inferieure a la pression externe. 

25 De la sorte, Fair qui se trouve initialement piege dans la phase stationnaire 

est progressivement comprime devant le front alpha jusqu'a ce que la pression 
mesuree atteigne la valeur limite choisie. La pression* augmente done 
progressivement dans Tensemble de la phase mobile, y compris dans la zone 
alpha, si bien que la Vitesse de migration du front alpha et la largeur de la zone 

30 alpha diminuent, conduisant ainsi a une quasi-linearite du front tf humidite totale. 
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Deux modes de fonctionnement peuvent etre avantageusement envisages 
pour le dispositif selon I'invention. Dans un premier mode appele "hors ligne", ou 
"infusion", la phase stationnaire est extraite de la chambre, apres separation des 
constituents de rechantillon, puis placee dans un analyseur externe, en vue de 
5 ridentification et/ou de la quantification des composants, par exemple par 
densitometrie ou balayage video ou encore balayage radiometrique. 

Dans ce mode ou rechantillon est de preference place sur la phase 
stationnaire avant Talimentation en phase mobile, le module de commande contrdle 
conjolntement la vanne, les moyens d'alimentation et les moyens de pressurisation 
10 externe de sorte que Taiimentation en phase mobile s'effectue pendant toute la 
duree de la separation en maintenant la vanne fermee, c'est a dire jusqu'a ce que la 
pression mesuree de la phase mobile atteigne la pression limite (ou pression seuil). 
Puis, I'alimentation en phase mobile est interrompue, puis la vanne est ouverte et la 
pression externe est relachee. 

15 Dans un deuxieme mode appele "en ligne" ou "infusion-transfusion", les 

constituants separes sur la phase stationnaire sont identifies et/ou quantifies a 
I'aide d'analyseurs, sur cette phase stationnaire et/ou en ligne en sortie de la 

chambre. 11 s'agira par exemple d'analyse par detection ultraviolette ou visible ou 
encore par spectrometrie de masse. Dans ce cas d' analyse en ligne, les 
20 constituants separes sont elues par la phase mobile qui sort de la chambre, 

Dans ce mode, le module de commande controle egalement conjolntement 
la vanne, les moyens d'alimentation et les moyens de pressurisation externe de 
manlere a ce que Talimentation en phase mobile s'effectue pendant toute la duree 
de la separation et de I'analyse en maintenant la vanne fermee tant que la pression 
25 mesuree de la phase mobile est inferieure a la pression limite, puis en la 
maintenant ouverte. 

Ici, rechantillon peut etre place sur la phase stationnaire soit avant que ne 
commence I'alimentation en phase mobile, soit une fois que la vanne a ete placee 
en position ouverte. 

30 Le dispositif selon Tinvention pourra comprendre d'autres caracteristiques 

complementaires, prises separement ou en combinaison, et notamment : 
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- la chambre pourra etre agencee de maniere a recevoir une cassette extractible 
comprenant la phase stationnaire; 

- les moyens de pressurisation externe pourront comprendre un film flexible loge en 
regard de la face superieure de la phase stationnaire et des moyens d'application 

5 propres a plaquer le film contre la phase stationnaire pour appliquer la pression 
externe d'intensit§ choisie; 

- les moyens d'application pourront comprendre un reservoir de fluide destine a 
generer la pression externe (ou plus brievement « fluide de pressurisation 
externe »), couple a un circuit d'alimentation ; mais, d'autres moyens peuvent etre 

10 envisages, tels que des moyens pneumatiques ou mecaniques ; 

- le reservoir de fluide de pressurisation externe et les moyens d'alimentation en 
phase mobile pourront §tre loges dans une meme unite d'alimentation en fluides; 

- la phase stationnaire pourra etre pourvue de I'echantillon a traiter avant d'etre 
introduite dans la chambre, ou bien etre pourvue de cet echantillon une fois 

15 introduite dans la chambre, via la meme entree ou bien via une autre entree ; 

- le module de commande pourra etre agence de maniere a ordonner, avant 
('introduction de I'echantillon, d'une part, a la vanne de se placer dans un etat 
interdisant ('evacuation de la phase mobile et, d'autre part, aux moyens d'alimen- 
tation de fournir a la phase stationnaire un volume de phase mobile choisi, de 

20 preference, de sorte que ce volume corresponde a une pression mesuree de phase 
mobile sensiblement egale a la pression limite. 

L'invention concerne egalement un proced§ de traitement des constituants 
d'au moins un echantillon par separation sous flux forc6. Ce precede comprend les 
etapes sulvantes : 

25 a) placer dans une chambre au moins une phase stationnaire propre a recevoir en 
au moins un premier endroit choisi au moins un echantillon a traiter, 

b) alimenter en phase mobile au moins un second endroit choisi de la phase 
stationnaire, tout en appliquant une pression externe d'intensite choisie sur la face 
superieure de cette phase stationnaire et en interdisant a la phase mobile de quitter 
30 la phase stationnaire, 
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c) mesurer la pression de la phase mobile en amont et/ou en aval de la chambre, 

d) comparer chaque pression mesuree a une pression limite, liee a la pression 
externe choisie, et, lorsque la pression mesuree devient superieure ou egale a la 
pression limite, reduire la pression de la phase mobile de sorte qu'elle demeure 

5 inferieure ou egale a cette pression limite. 

D'autres caracteristiques et avantages de invention apparaitront a I'examen 
de la description detaillee ci-apres, et des dessins annexes, sur lesquels : 

- la figure 1 illustre schematiquement un exemple de dispositif selon 
I'invention propre a la separation en mode infusion et/ou infusion-transfusion, 

10 - la figure 2 est une vue en coupe transversale de la chambre de separation 

de la figure 1 , 

- la figure 3 est une variante de la figure 1 dans laquelle les moyens de 
pressurisation externe ne sont pas hydrauliques mais, par exemple, mecaniques, 

- les figures 4a et 4b sont des diagrammes comparant les evolutions en 
15 fonction du temps des fronts alpha et d'humidite totale et de la pression mesuree 

pour les modes d'infusion (a) et tfinfusion-transfusion (b), dans le cas d'une 
regulation sur la pression de la phase mobile mesuree en amont de la chambre, 

- les figures 5a a 5d sont des variantes des dispositifs des figures 1 et 3. 

Les dessins annexes sont, pour Tessentiel, de caractere certain. En 
20 consequence, ils pourront non seulement servir a completer la description, mais 
aussi contribuer a la definition de invention le cas echeant. 

Dans la description detaillee qui suit, il sera fait reference a un dispositif de 
traitement d'un echantillon complexe par separation sous flux force (ou OPLC). On 
entend ici par traitement d'un echantillon, principalement la separation des consti- 
25 tuants qui le composent, couplee, eventuellement, a une ou plusieurs analyse(s) en 
ligne et/ou hors ligne de ces constituants. 

Le dispositif illustre sur les figures 1 et 2 comprend tout d'abord une chambre 
1 de separation adaptee pour recevoir une couche 2 (en anglais « sorbent layer ») 
formant une phase stationnaire. Cette couche 2 est par exemple constituee de 
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poudre ou particules de gel de silicate, alumine, sificate de magnesium, talc a base 
de composants inorganiques, cellulose, resine synthetique, polyamides a base de 
composants organ iques, ou blen de derives ou melanges de certains de ces 
composants sur une plaque support comportant une couche 2 a une ou deux 
5 phases stationnaires de separation. Mais, il est clair que le materiau utilise et son 
etat de surface (granularite, porosite, et analogues) dependent du type d'echantillon 
a traiter. 

Cette couche 2 repose, de preference, sur un support 3 rigide supporte par 
le fond de la partie inf6rieure 4 de la chambre 1 , et a quelque distance de celui-ci de 

10 sorte qu'une cavite 12 soit formee sous le support 3. Le ou ies echantillons a traiter 
sont places en au moins un premier endroit choisi 6 sur la face superieure 5 de la 
couche 2, opposee au fond 4. Par ailleurs, la phase mobile est introduite sur cette 
meme face superieure 5, en au moins un second endroit choisi 7. Comme indique 
precedemment, la phase mobile est destinee a provoquer la migration des 

15 constituants de rechantillon. 

On entend par "endroit", aussi bien un emplacement localise qu'un 
emplacement etendu de type ligne droite, ou curviligne ou circulaire, ou bien de 
toute autre forme choisie. 

Comme on le verra plus loin, Ies premier 6 et second 7 endroits peuvent etre 
20 au moins partiellement confondus. L'homme du metier sait choisir le ou Ies pre- 
mier(s) et second(s) endroits selon le type de traitement qu'il souhaite effectuer. 
Ainsi, selon Ies positionnements respectifs des premier(s) 6 et second(s) 7 endroits 
la separation pourra etre unidirectionnelle ou bien bidirectionnelle, ou circulaire, ou 
encore antl-circulaire. Mais tout cela est bien connu de Thomme du metier, et ne fait 
25 pas Tobjet de la presente invention. 

A une faible distance au-dessus de la face superieure 5 de la couche 2 se 
trouve place un film flexible impermeable 8, par exemple en teflon. Comme on le 
verra plus loin, ce film 8 est destine a appliquer une pression externe, uniforme ou 
non, sur la face superieure 5 de la phase stationnaire 2, Dans Texemple illustre sur 
30 la figure 2, le film 8 comprend, en regard d'une partie au moins du second endroit 7, 
une premiere ouverture 9 pour le passage etanche de I'extremite d'un tube 10 
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destine a distribuer la phase mobile au niveau du second endroit 7. 

Dans une variante, la couche 2 (ou phase stationnaire) peut etre logee 
prealablement dans une cassette agencee pour etre introduite dans la chambre 
avant le traitement. La paroi superieure de cette cassette peut, eventuellement, 
5 comprendre le film flexible de pressurisation exteme, Dans cette variante, il est 
preferable que rechantillon soit implante dans la phase stationnaire 2, avant 
introduction de la cassette dans la chambre 1. Mais cela n'est pas obligatoire, 
notamment lorsque la cassette ne comporte pas de film flexible. 

Si I'echantillon doit etre introduit sur la couche 2 (ou phase stationnaire), une 
10 fois celle-ci placee dans la chambre 1 , le film 8 comprend, en regard d'une partie au 
moins du premier endroit 6, une seconde ouverture pour le passage etanche de 
I'extremite d'un tube destine a I'introduction de I'echantillon au niveau du premier 
endroit 6. Bien entendu, lorsque les premier 6 et second 7 endroits sont au moins 
partiellement confondus, une unique ouverture peut etre suffisante pour 
15 r introduction de la phase mobile et de rechantillon. 

La partie superieure de la chambre 1 est fermee par une paroi 1 1 placee, 
dans I'exemple illustre sur les figures 1 et 2, legerement au-dessus du film 8. Cette 
paroi superieure 11 comprend une premiere entree 13 pour le passage etanche de 
I'extremite du tube 10 de distribution de la phase mobile. La paroi inferieure 4 de la 
20 chambre comprend une seconde entree 14 pour le passage etanche de I'extremite 
d'un tube 15 d'alimentation en fluide de pressurisation externe. Ce fluide de 
pressurisation externe (ou fluide de transfert de presslon) peut etre un gaz ou 
comme dans I'exemple decrit ci-apres, un liquide tel que de I'huile. 

Le fluide de pressurisation externe circule de preference dans un circuit 
25 ferme, dont la partie amont d'alimentation est formee par le tube 15 et la partie aval 
est formee par un tube 19 dont une premiere extremite 20 debouche dans la cavite 
12 de la chambre 1 par une ouverture etanche 21 formee, par exemple, dans sa 
paroi inferieure 4, tandis que I'extremite opposee 22 de ce tube 19 debouche dans 
un reservoir de fluide de pressurisation exteme 27. Ge reservoir 27 est couple a 
30 une premiere micro-pompe qui est controlee par le module de commande 25 du 
dispositif et, de preference, logee dans une unite 23 d'alimentation en fluide. 
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De preference egalement. le tube 15 d'alimentation en fluide de 
pressurisation externe est muni d'un capteur de pression 32 qui d§livre sa mesure 
de pression au module de commande 25. Ainsi, le module de commande 25 peut 
agir sur la premiere micro-pompe pour fixer, selon les besoins, le debit d'alimen- 
5 tation en fluide de pressurisation externe, et par consequent ia pression externe 
appliques sur la couche 2. On peut egalement prevoir sur le tube 20, entre 
I'ouverture 21 et le reservoir 27, une vanne 34. 

Lorsque le fluide de pressurisation externe circule, 11 exerce une pression 
externe sensiblement verticale sur la face inferieure du support 3, ce qui conduit a 
10 le soulever et par consequent a presser Fun centre Tautre le film 8 et ia phase 
stationnaire 2 selon une pression externe d'intensite choisie. 

Comme cela est le cas dans I'exemple de ia figure 3, d'autres moyens de 
pressurisation exteme de ia phase stationnaire 2 peuvent etre envisages, comme 
par exemple des moyens mecaniques, ou pneumatiques, ou analogues. Cela peut 
15 eviter, dans certains cas, d'utiliser un circuit externe pour Talimentation en fluide de 
pressurisation exteme. 

Dans I'exemple iliustre sur les figures 1 et 2, la chambre comprend, en au 
moins un troisieme endroit choisi 16, localise ou etendu, une zone de collection de 
la phase mobile ayant servi a la separation des constituants de I'echantillon. Ce 

20 troisieme endroit peut etre situe sur la phase stationnaire 2, comme iliustre sur la 
figure 2, ou bien a la peripherie de celle-ci. Dans le premier cas, le film 8 comprend 
une seconde ouverture 17 pour le passage etanche de I'extremite d'un tube 24 de 
collection de la phase mobile, et la chambre 2 comprend une sortie 18 etanche 
permettant le passage de cette extremite du tube 24. Dans le second cas, la 

25 seconde ouverture n'est pas utile, et done seule la sortie 18 est requise. 

Le tube 10 qui alimente la couche 2 en phase mobile presente une extremite 
26 raccordee a une seconde micro-pompe couplee a un ou plusieurs r6servoir{s) 
de phase mobile 28, pour Tetablissement d'un gradient continu ou par pas, et 
egalement controlee par le module de commande 25. De preference, la seconde 
30 micro-pompe est egalement logee dans I'unite 23. 

Bien entendu, dans I'exemple de la figure 3, I'unite d'alimentation en fluide 23 
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ne sert qu'a ralimentation en phase mobile, et par consequent elle ne comporte 
qu'une seule micro-pompe. 

Selon rinvention, on prevoit un capteur de pression 29 en amont de Tentree 
de phase mobile 13 de la chambre 1, ou un capteur de pression 30 en aval de la 
5 sortie de phase mobile 18 de cette chambre 1 . 

Mais, comme cela est lllustre sur les figures 1 et 3, on peut egalement 
prevoir un premier capteur de pression 29 en amont de I'entree de phase mobile 13 
de la chambre 1 et un second capteur de pression 30 en aval de la sortie de phase 
mobile 18 de cette chambre 1. Cette derniere solution a deux capteurs est 

10 particulierement avantageuse car elle permet d'ameliorer la precision du controle du 
dispositif. Le premier capteur 29 est agence de maniere a effectuer sa mesure de 
pression sur la phase mobile qui circule dans le tube d'allmentation 10, tandis que 
le second capteur 30 est agence de maniere a effectuer sa mesure de pression sur 
la phase mobile qui circule dans le tube de collection 24. Le premier capteur 29 

15 delivre done une mesure de pression amont PI au module de commande 25, tandis 
que le second capteur 30 delivre une mesure de pression aval PO audit module de 
commande 25. 

Par ailleurs, I'invention prevoit egalement une vanne 31 agencee pour 
controler le debit de la phase mobile en aval de la sortie de phase mobile 18. Cette 
20 vanne est done installee sur le tube de collection 24, de preference en aval du 
second capteur de pression 30 (lorsque celui-ci est prevu). 

L'etat de fonctionnement de la vanne 31 est controle par le module de 
commande 25 en fonction d'une premiere comparaison entre la premiere pression 
PI mesuree par le premier capteur 29 et une premiere pression limite que PMi.um et 
25 d'une seconde comparaison entre la seconde pression PO mesuree par le second 
capteur 30 et une seconde pression limite que PMO.um- La Pwi.um et/ou la PMo.um 
sent choisies plus petites que la pression externe appliqu6e Pext- 

Les premiere PMi.Lim et seconde PMo.um pressions limites, ainsi que Pexi sont 
stockees dans des registres d'une memoire, de preference reinscriptible, de sorte 
30 que les valeurs des limites puissent etre adaptees aux conditions d'utilisation pour 
r infusion ou Tinfusion-transfusion. Le relachement de la pression externe vient 
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apr^s la separation. 

Bien entendu, lorsqu'un seul capteur de pression (29 ou 30) est prevu, le 
controle de I'etat de fonctionnement de la vanne 31 par le module de commande 25 
s'effectue en fonction d'une unique comparaison entre la pression mesuree (PI ou 
5 PO) et la pression limite assoclee (PMi,um ou PMo.um)- 

De preference, le debit de la phase mobile qui aiimente la chambre 1 et la 
pression externe appliquee sur la couche 2 sont egalement controles par le module 
de commande 25 au niveau des micro-pompes d'alimentation. 

Ainsi, en jouant sur les moyens de pressurisation exteme (debit du fluide de 
10 pressurisation externe ou force appliquee sur la phase stationnaire 2) et conjoin- 
tement sur la vanne 31 (et done sur le debit de collection de la phase mobile) et sur 
le debit d'alimentation en phase mobile, il est possible de contrdler avec une tres 
bonne precision la linearite du front d'humidite totale qui caracterise le deplacement 
de la phase mobile dans la phase stationnaire 2, sous Taction des moyens de 
15 pressurisation externe. 

En effet, et comme indiqu6 precedemment, lorsque la vanne 31 est placee 
dans un etat "ferme" (debit nul) dans lequel elle interdit {'evacuation de la phase 
mobile hors de la chambre 1 , Tair "piege" dans la phase stationnaire, avant Tarrivee 
de la phase mobile, est progressivement comprime devant le front alpha. La 
20 pression sur ce front alpha va done augmenter progressivement tandis que sa 
Vitesse de migration va diminuer progressivement. La largeur de la zone partielle- 
ment humide (ou zone alpha), situee entre le front alpha et le front d'humidite totale, 
va done progressivement diminuer, si bien que le front d'humidite totale va 
progressivement tendre vers une quasi-linearite, 

25 Get etat de quasi-lin6arite correspond a des pressions limites (PMi.um, 

PMo,um) qui peuvent etre determinees facilement. 

Le module de commande 25 n'a done qu'a effectuer sa ou ses comparaisons 
pour surveiller si la ou les pressions mesurees sont respectivement superieures ou 
inferieures aux pressions limites associees. Lorsque les pressions mesurees PI et 
30 PO deviennent superieures ou egales aux pressions limites PMi.um et PMo,um, qui 
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sont plus petites que Pext, le module de commande 25 agit sur la vanne 31, et 
eventuellement sur Tune au molns des micro-pompes d'alimentation, de sorte que 
la phase mobile puisse, ou non, sortir de la chambre 1 . Lorsque la vanne 31 est a 
debit variable (par opposition a un fonctionnement binaire de type "tout ou rien"), le 
5 debit de collection (ou d'evacuation) autorise est determine en fonction de la 
difference entre la pression mesuree et la pression limite associee, pendant la 
periode durant laquelle la zone partiellement humide quitte la phase stationnaire 2 
et la chambre 1 . 

En revanche, en fonctionnement de type tout ou rien. lequel est actuellement 
10 prefere pour des raisons de simplicite de la regulation, la vanne 31 est commutee 
de Tetat "ferme" a Tetat "ouvert", ou Tinverse selon le resultat des comparaisons. 
L'etat "ferme" correspond a un debit d'une valeur nulle, tandis que Tetat "ouvert" 
correspond a un debit d'une valeur maximale. 

Deux modes de fonctionnement peuvent etre envisages. Le premier mode 
15 correspond a un fonctionnement du dispositif de type "hors ligne", ou "infusion", 
dans lequel le traitement dans le dispositif ne consiste qu'en la separation des 
constituents de Techantillon. L'analyse (determination et/ou quantification) de ces 
constituents s'effectue dans un analyseur externe apres separation des constituents 
puis extraction de la phase stationnaire 2. Tout type d' analyse connue de Thomme 
20 du metier peut etre envisage, 

Dans ce premier mode, ou rechantillon peut etre place avant ou apres 
introduction de la phase stationnaire 2 dans la chambre 1 , on part de preference 
d'une phase stationnaire "seche", c'est-a-dire avant que la phase stationnaire ne 
soit alimentee en phase mobile. Le module de commande 25 ordonne la femneture 
25 complete de la vanne 31 puis Talimentation en phase mobile. La vanne 31 est 
maintenue fermee pendant toute la duree de la separation, c"est-a-dire tant que la 
pression mesuree PI de la phase mobile en amont demeure inferieure a PMi,um ou, 
comme cela sera expose plus loin en reference a la figure 4b, a PMi.umo. 

Puis, lorsque la pression limite PMi,um est atteinte ou depassee, ralimentation 
30 en phase mobile est interrompue par action sur la micro-pompe conrespondante, la 
vanne 31 est ouverte, ce qui revient a reduire la pression de cette phase mobile, 
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par exemple a la pression amblante, et enfin la pression exteme est rel§chee. 
Comme indique precedemment, lorsque la vanne 31 fonctionne en mode tout ou 
rien, elle est commutee de I'etat ferme a Tetat ouvert. En revanche, lorsque la 
vanne 31 est § d6bit variable, elle est commutee de Tetat ferme a Tun de ses etats 
5 ouverts a debit non nul (strictement superieur a zero et inferieur ou egal au debit 
maximal). Get etat est choisi par le module de commande en fonction d'un critere 
fonction des conditions de separation. II repose sur la difference de viscosite entre 
I'air et la phase mobile. 

Le second mode correspond a un fonctionnement du dispositif de type "en 
10 ligne", ou "infusion-transfusion". Le traitement dans le dispositif consiste en la 
separation des constituants de rechantillon couplee a une analyse en ligne de ses 
constituants et/ou a une analyse exteme. Les constituants separes sont done 
identifies et/ou quantifies sur la phase stationnaire 2 et/ou en dehors de cette 
chambre par analyse de la phase mobile sortie de cette chambre, qui comporte les 
15 constituants separes. 

Dans ce second mode, 11 est possible d'introduire I'echantillon sur la phase 
stationnaire 2 avant infusion, c'est-a-dire avant r introduction de la phase mobile. 
Mais il pourrait en etre autrement ; une 6tape d' infusion precedant alors 
rintroduction de Techantillon. Le volume utilise pour Tinfusion est connu du module 
20 de commande, des lors que celui-ci connaTt le type de phase stationnaire utilise. 

Les constituants de Techantillon sont separes sous Taction conjointe d'une 
alimentation permanente en phase mobile et d'une gestion de Tetat de la vanne 31 . 
En fait, tout comme dans le mode d' infusion, le module de commande 25 ordonne 
tout d'abord la fermeture complete de la vanne 31 puis Tallmentation en phase 
25 mobile. Dans un mode de realisation ne comportant q'un capteur de pression 
amont, la vanne 31 est maintenue fermee tant que la pression mesuree PI de la 
phase mobile en amont de la chambre demeure inferieure a la pression limite 
PMi,Lim ou, comme cela sera expose plus loin en reference a la figure 4b, a PMi,Limo- 

Mais, lorsque la limite PMi.Lim (ou PMi,umo) est atteinte ou depassee, Talimen- 
30 tation en phase mobile est maintenue et la vanne 31 est ouverte, ce qui revient a 
reduire la pression de cette phase mobile. Bien entendu, comme indique 
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precedemment, lorsque la vanne 31 fonctionne en mode tout ou rien, elle est 
commutee de I'etat ferme a I'etat ouvert autorisant un debit maximal d'evacuation 
de la phase mobile (hors de la chambre). En revanche, lorsque la vanne 31 est a 
debit variable, elie est commutee de I'etat ferme a Tun de ses etats ouverts 
5 autorisant un debit non nul (strictement superieur a zero et inferieur ou egal au debit 
maximal) d'evacuation de la phase mobile (hors de la chambre). Get etat est choisi 
par le module de commando en fonction d'un critere fonction des conditions de 
separation. La separation terminee, Tanalyse des constituants est effectuee sur la 
phase stationnaire et/ou a Texterieur en utilisant la phase mobile sortie de la 
10 chambre avec les constituants separes de rechantilion. 

Comme cela est illustre sur les figures 1 et 3, on peut prevoir un module 
d'alimentation en courant ou tension 33 pour alimenter des electrodes logees dans 
la chambre 1 en vue d*une separation par electro-chromatographie ou 
electrophorese. Ces electrodes sont placees parallelement ou perpendiculairement 
15 au debit, T electrophorese s^effectuant soit simuitanement, soit sequentiellement, 
relativement a la separation par la phase mobile. 

Dependant, T electro-chromatographie peut etre effectuee apres une infusion 
de pre-humidification (ou pre-mouillage) dans Fetat ouvert de la vanne 31, en 
utilisant des electrodes perpendiculaires au flux. Apres le pre-mouillage, Teiectro- 
20 chromatographie et la chromatographie peuvent etre effectuees simuitanement ou 
sequentiellement. La separation chromatographique et electrophoretique peut etre 
effectuee simuitanement ou sequentiellement sur la phase stationnaire pre- 
mouillee, en utilisant des electrodes paralleles ou perpendiculaires au flux. 
L'electrophorese est bien entendu effectuee en phase humide (ou mouille). 

25 La phase stationnaire peut egalement comporter plusieurs zones identiques 

ou differentes, chacune permettant d'effectuer un traitement particulier (separation 
et/ou analyse). Les moyens de pressurisation externe utilises dans les differentes 
zones pourront etre eventuellement differents, ou bien ils pourront etre identiques 
mais assurer des pressions differentes. 

30 Ces differents cas sont illustres sur les diagrammes des figures 4a (infusion) 

et 4b (infusion-transfusion). Plus precisement, on peut voir, dans les parties 
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superieures des diagrammes, les evolutions comparees au cours du temps des 
positions du front alpha (en trait continu et reference 1) et du front d'humidit^ totale 
(en pointille et reference 2), et dans les parties inferieures, revolution au cours du 
temps de la pression mesuree PI en amont de Tentree de chambre 13 (en trait 
5 continu et referencee 3) et de la pression mesuree PO en aval de la sortie 18 de 
chambre 13 (en trait continu et referencee 7). 

Les rectangles designes par A, B, C et D illustrent, pour quatre instants 
successifs, les profits instantanes des fronts alpha (1) et d'humidite totale (2). 

Dans les parties superieures des diagrammes, Ml designe le lieu d'introduc- 
10 tion de la phase mobile (ou second endroit choisi 7), tandis que MO designe le lieu 
de collection de la phase mobile (ou troisieme endroit choisi 16). La reference (6) 
designe le lieu d'implantation de Techantillon entre Ml et MO. La reference (4) 
designe le lieu et I'instant ou disparaTt le front alpha (1). La reference (5) designe le 
lieu et rinstant ou disparaTt le front d'humidite totale (2). 

15 Par ailleurs : 

- Pmi.uiti designe la pression limite de la phase mobile, liee a la pression externe, en 
amont de I'entree 1 3 de la chambre; 

- PO designe la pression mesuree en aval de la sortie 18 de la chambre; 

- Pext designe la pression externe appliqude sur la phase statlonnaire par les 
20 moyens de pressurisation externe (Pextest toujours strictement superieure § Pwi^um, 

typiquement PMi.um est choisie sensiblement egale a environ 80% de pExtr par 
exemple ; en fait, au debut de la programmation on choisit la pression externe et le 
module de commande en deduit automatiquement la pression limite) ; 

- PMi.um o designe dans le mode d'infusion-transfijsion une pression limite de la 
25 phase mobile, egalement liee a la pression externe, mais choisie inferieure a la 

pression limite PMi^um- II s'agit en fait d'une pression de securite. En d'autres termes, 
cette pression est la pression limite reelle qui est preferentiellement utilisee par le 
module de commande pour effectuer la comparaison avec la pression PI mesuree 
en amont de la chambre. Elle correspond par consequent, a I'instant ou Ton decide 
30 d'ouvrir ia vanne 31, tout en malntenant ralimentation en phase mobile. Lorsque le 
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dispositif fonctionne selon ce mode, il est clair que le module de commando calcule 
directement Pm,um o a partir de PExt. 

On se refers maintenant aux figures 5a a 5d pour decrire differentes 
variantes des dispositifs illustres sur les figures 1 et 3. Dans ces variantes, tous les 
5 elements sensiblement identiques a ceux des figures 1 et 3 portent des references 
identiques. Bien entendu, ces variantes ne sont que quelques exemples de 
realisation parmi de nombreux autres. 

La figure 5a illustre une premiere variante dans laquelle on prevoit une unite 
35 permettant d'alimenter la pliase stationnaire a la fois en phase mobile et en 

10 echantilion. Cette unite 35 est done placee sur le tube 10 d'alimentation en fluide, 
entre le capteur de pression amont 29 et I'entree 13 de la chambre 1, et elle est 
raccordee a un tube 36 d'injection de Techantillon qui penetre dans la chambre par 
une entree prevue a cet effet et debouche en regard du premier endroit 6. Un 
unique tube 10 pourrait etre prevu pour Injector a la fois la phase mobile et 

15 r echantilion. 

La figure 5b illustre une seconde variante dans laquelle on prevoit une unite 
37 permettant d'alimenter la phase stationnaire en deux seconds endroits differents 
et independants pour effectuer une separation de type bidirectionnel, ou bien deux 
separations d'echantillons places sur deux phases stationnaires differentes, Un 

20 tube 38 alimente en phase mobile I'unite 37, tandis que deux tubes 39 et 40 
repartent de runit§ 37 pour alimenter chacun Tun des deux seconds endroits, apres 
avoir penetre dans la chambre par deux entrees 41 et 42 et traverse le film 8 au 
niveau de deux ouvertures etanches 9 et 17 prevues en regard des deux seconds 
endroits. Dans I'hypothese bidirectionnelle, une iigne de phase mobile, 

25 sensiblement lineaire, est reallsee entre les deux lieux d' injection et la separation 
s'effectue sensiblement perpendiculairement a cette Iigne. Cette unite 37 a 
egalement pour fonction de diriger la (ou les differentes) phase{s) mobile(s) vers 
des zones appropriees de la (ou des) phase(s) stationnaire(s). 

Dans cette variante, on prevoit deux troisi^mes endroits independants pour 
30 collector chaque phase mobile ayant servi a la separation des constituants de (ou 
des) rechantillon(s) dans chacune des deux parties de la chambre 1. Cette 
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chambre comprend done deux sorties de collection ind6pendantes 43 et 44 qui 
alimentent deux tubes 45 et 46 raccord^s a la vanne 31, laquelle comporte par 
consequent deux entrees et une sortie. 

La figure 5c illustre une troisieme variante dans laquelle on prevoit une unite 
5 37 permettant une alimentation en parallele de ia phase stationnaire en trois 
seconds endrolts differents et independants, eventuellement formes sur la meme 
phase stationnaire ou sur trois phases stationnaires differentes. Un tube 38 
alimente en phase mobile I'unite 37, tandis que trois tubes 47, 48 et 49 repartent de 
Tunite 37 pour alimenter chacun Tun des trois seconds endroits, apres avoir penetre 
10 dans la chambre par trois entrees 50, 51 et 52 et traverse le film 8 au niveau de 
trois ouvertures etanches 9 prevues en regard des trois seconds endroits. 

Dans cette variante a separation de type unidirectionnel, on prevoit trois 
troisiemes endroits independants pour collecter chaque phase mobile ayant servi a 
la separation des constituants de (ou des) rechantillon(s) dans chacune des trois 
15 parties de la chambre 1 . Cette chambre comprend done trois sorties de collection 
ind6pendantes 53, 54 et 55 qui alimentent trois tubes 56, 57 et 58 raccordes a la 
vanne 31, qui dans cette variante est une vanne triple permettant de laisser sortir 
separement et independamment chacune des trois phases mobiles collectees. 

La figure 5d illustre une quatrieme variante dans laquelle on prevoit une 
20 unite 59 permettant d'alimenter la phase stationnaire a la fols en phase mobile et en 
echantillon. L'aiimentation en phase mobile peut s'effectuer en parallele sur trois 
voies, comme sur la figure 5c, tout comme I'implantation d'echantlllon qui peut 
s'effectuer en parallele sur trois voies. Cette unite 59 est done raccordee, d'une 
part, a trois tubes d'aiimentation en phase mobile 60, 61 et 62 qui penetrent dans la 
25 chambre par trois entrees de fluide 66, 67 et 68 et traversent le film 8 au niveau de 
trois ouvertures etanches 9 prevues en regard de trois seconds endroits, et d'autre 
part, a trois tubes d'injection d'echantlllon 63, 64 et 65 qui penetrent dans la 
chambre par trois entrees d'echantillon 69, 70 et 71 et traversent le film 8 au niveau 
de trois ouvertures etanches prevues en regard de trois premiers endroits. 

30 Dans cette variante de separation de type unidirectionnel, on prevoit trois 

troisiemes endroits independants pour collecter chaque phase mobile ayant servi a 
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la separation des constituants de (ou des) rechantl(lon(s) dans chacune des trois 
parties de la chambre 1 , Cette chambre comprend done trois sorties de collection 
independantes 72, 73 et 74 qui alimentent trois tubes 75, 76 et 77 raccordes a la 
vanne 31, qui dans cette variante est une vanne triple permettant de laisser sortir 
5 separement et independamment chacune des trois phases mobiles collectees. 

L invention concerne egalement un procede de traitement d'un echantillon 
par separation sous flux force (OPLC). Ce procede comprend les etapes suivantes. 

Dans une premiere etape on place dans une chambre au moins une phase 
stationnaire propre a recevoir en au moins un premier endroit choisi au moins un 
10 echantillon a traiter. Bien entendu, la chambre peut etre agencee pour recevoir 
plusieurs phases stationnaires en parallele ou en serie, ou bien empilees les unes 
sur les autres, comme cela est bien connu de Thomme du metier. 

Cette phase stationnaire, qui est de preference une couche du type de celle 
presentee dans la description du dispositif selon invention, est soit directement 
15 placee dans la chambre sur un support prevu a cet effet, soit prealablement placee 
dans une cassette qui est alors introduite dans la chambre. De meme, Techantiilon 
peut etre place sur la phase stationnaire prevue pour separer ses constituants 
avant que la phase stationnaire ne soit introduite dans la chambre, ou bien implante 
(ou injecte) une fois la phase stationnaire introduite dans la chambre. 

20 Dans une seconde etape, on alimente en phase mobile au moins un second 

endroit choisi de la phase stationnaire, tout en appliquant une pression externe 
d'intensite choisie sur une face superieure de la phase stationnaire et en interdisant 
a la phase mobile de quitter la phase stationnaire. 

Cette pression exteme n'est pas forcement uniforme. On peut en effet 
25 envisager d'appliquer des pressions externes differentes sur des zones differentes 
d'une m§me phase stationnaire, ou sur des phases stationnaires differentes 
placees dans une meme chambre. 

Dans une troisieme etape, on effectue une mesure de la pression de ia 
phase mobile en amont et/ou en aval de la chambre. 

30 Dans une quatrieme etape, on compare la ou les pressions amont et/ou aval 
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qui vien(nen)t d'etre mesuree(s) a une (ou des) pression(s) Ijmite(s) amont et/ou 
aval. Puis, lorsque la (ou les) pression(s) mesuree(s) est (sont) superieure(s) ou 
egale(s) a la (ou aux) pression(s) limite(s) associee(s) et la pression limite de la 
phase mobile, liee a la pression externe (PexO, laquelle est plus grande que la (les) 

5 pression(s) limite(s), on reduit la pression de la phase mobile de sorte qu'elle 
demeure inferieure ou egale a la pression limite. Dans un mode de fonctionnement 
de type tout ou rien, cette reduction de pression est pas adaptable (en fait on place 
la phase mobile a la pression ambiante). En revanche, dans un mode de 
fonctionnement de type « variable », la valeur de la pression peut etre choisie en 

10 fonction du resultat de la comparaison. 

Tout comme cela a ete precedemment indique dans la partie detaillant le 
dispositif, le procede peut s'appliquer au mode d' infusion (ou « hors ligne ») ou bien 
au mode tf infusion-transfusion (ou « en ligne »). 

La separation par transfusion conventionnelle est egalement possible 
15 lorsque la vanne 31 est dans son etat ouvert pendant le processus de s6paration. 

Dans le mode d' infusion, on procede lors de la quatrieme etape du procede 
a r interruption definitive de Talimentation de la phase stationnaire en phase mobile 
lorsque la pression amont mesuree devient superieure ou egale a la pression 
PM/.um- En fait, comme illustre sur la figure 4b, il est possible de decider d'utiliser 
20 PMi.um o comme pression limite servant a la comparaison, laquelle est strictement 
inferieure a PMi.um- Puis, on place la phase mobile a la pression ambiante, de 
preference, ce qui revient a reduire la pression de cette phase mobile, et enfin on 
relache la pression externe. 

Dans le mode d' infusion-transfusion, lors de la quatrieme etape, on interdit a 
25 la phase mobile de sortir de la chambre, puis on alimente en phase mobile. 
U interdiction est maintenue tant que la pression mesuree de la phase mobile en 
amont de la chambre demeure inferieure a la pression limite. Lorsque la pression 
limite PMi,um ou PMi.um o (selon le choix effectu6 au debut) est atteinte ou depassee, 
Talimentation en phase mobile est maintenue et on laisse sortir la phase mobile 
30 hors de la chambre, ce qui revient a reduire la pression de cette phase mobile. On 
peut envisager qu'une fois la vanne ouverte, on effectue une regulation du debit 
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sortant de la phase mobile de sorte que la (ou les) pression(s) mesuree(s) de cette 
phase mobile demeure(nt) sensibiement comprise(nt) entre la (ou les) pression(s) 
limite(s) associee(s) et une pression minimale, pendant toute la duree du 
traitement. 

5 Dans un mode de realisation preferentiel, lors de la seconde etape la 

pression exteme est appliquee sur la phase stationnaire par un moyen fluidique, de 
preference hydraulique. Mais bien entendu, d'autres modes d'application peuvent 
etre envisages, notamment par des moyens mecaniques ou pneumatiques. 

On peut, lors de la premiere etape, commencer par aiimenter la phase 
10 stationnaire en phase mobile, avant d'implanter rechantillon. Cette alimentation 
consiste en un remplissage de la phase stationnaire avec un volume choisi. 
U evacuation de la phase mobile hors de la chambre est par consequent interdite 
pendant cette phase d'alimentation. Avantageusement, le volume de phase mobile 
qui est admis dans la chambre correspond a peu pres au volume total de la phase 
15 stationnaire quand la pression mesuree est sensibiement egale a la pression limite. 

Plus generaiement, tout ce qui a ete dit dans la partie decrivant le dispositif 
s* applique egalement au precede. 

L'invention ne se limite pas aux modes de realisation de dispositifs et de 
precedes decrits ci-avant, seulement a titre d'exemple, mais elle englobe toutes les 
20 variantes que pourra envisager I'homme du metier dans le cadre des revendications 
ci-apres, 

Ainsi, on a decrit des dispositifs dans lesquels les moyens de regulation de 
flux comprenaient avantageusement un module de controle couple a une vanne 
ainsi qu'a des moyens de mesure de la pression de la phase mobile en amont et/ou 
25 en aval de la chambre. Mais, 1' invention concerne egalement les dispositifs dans 
lesquels les moyens de regulation de flux ne comportent qu'une vanne de 
regulation du debit de la phase mobile dans la chambre, cette vanne etant pilotee 
soit manuellement, soit par un module de controle programmable. 

Par ailleurs, on a decrit des dispositifs dans lesquels la chambre ne traitait 
30 qu'une ou plusieurs phases stationnaires placees les unes a c6te des autres sur un 
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m§me support. Mais la chambre peut etre adaptee pour recevoir plusieurs phases 
stationnaires empil6es les unes sur les autres, avec ou sans support, et utilisees en 
serie ou en parallele, avec ou sans intercalaire. 

□'autre part, on a decrit un mode de realisation dans lequel on introduisait 
une phase mobile liquide pour entraTner les constituants de Techantillon. Mais, 
I' invention s'applique egalement lorsque Ton introduit tout d'abord un solvant puis 
que Ton utilise un gaz tel que de Tair pour deplacer (chasser) le solvant m6lang6 
aux constituants de Techantillon. Uair sert alors de phase mobile. Cette technique 
est connue sous le nom de chromatographie « flash ». II en resulte que dans tout 
ce qui precede et ce qui suit, la phase mobile doit etre prise dans une definition 
large, a savoir « fluide d'entraTnement », qu'il soit gazeux ou liquide. 
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Revendications 

1 . Dispositif de traitement d'un echantillon par separation sous flux force, 
du type comprenant : 

5 - une chambre (1 ) agencee pour loger au moins une phase stationnaire (2) propre a 
recevoir en au moins un premier endroit clioisi (6) au moins un echantillon a traiter, 
des moyens de pressurisation exteme (8) propres a appliquer une pression externe 
d'intensite choisie sur une face superieure de la phase stationnaire, des moyens de 
distribution (10) d'une phase mobile en au moins un second endroit choisi (7) de la 
10 phase stationnaire (2), au moins une premiere entree (13) d'alimentation desdits 
moyens de distribution (10) en phase mobile, et une premiere sortie (18) 
d'evacuation de la phase mobile hors de la chambre (1 ), et 

- des moyens agences pour alimenter ladite premiere entree (13) en phase mobile, 

caracterise en ce qu'il comprend des moyens de regulation (31) propres a 
15 controler la pression de la phase mobile en amont et/ou en aval de la phase 
stationnaire (2), de sorte que cette pression demeure inferieure ou egale a une 
pression iimite, iiee a la pression externe choisie. 

2. Dispositif selon la revendication 1, caracterise en ce que lesdits 
moyens de regulation comprennent une vanne (31) placee en aval de ladite 

20 premiere sortie (1 8) et propre a faire varier le debit de la phase mobile en sortie de 
la chambre (1 ) entre une valeur nulle et une valeur maximale. 

3. Dispositif selon la revendication 2, caracterise en ce que lesdits 
moyens de regulation comprennent en outre des moyens (29 ;30) propres a 
mesurer la pression de la phase mobile en amont de ladite premiere entree (13) 

25 et/ou en aval de ladite premiere sortie (18) et un module (25) agenc6 pour 
commander ladite vanne (31) en fonction d'une comparaison entre la pression 
mesuree et ladite pression Iimite, ladite vanne etant placee dans un etat ouvert 
lorsque la pression mesuree est superieure ou egale a ladite pression Iimite. 

4. Dispositif selon la revendication 3, caracterise en ce que ledit module 
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de commande (25) est agence pour commander lesdits moyens d'alimentation et 
lesdits moyens de pressurisation externe (8), conjointement avec ladite vanne (31), 
en fonction de ladite comparaison. 

5. Dispositif selon la revendication 4, caracterise en ce que ledit module 
5 de commande (25) est propre a ordonner auxdits moyens d'alimentation 
d'interrompre ["alimentation de la chambre (1 ) en phase mobile, puis a ladite vanne 
(31) de se placer dans un etat ouvert et auxdits moyens de pressurisation externe 
de relacher la pression exteme, des que la pression mesuree devient superieure ou 
egale a la pression limite. 

10 6. Dispositif selon la revendication 4, caracterise en ce que ledit module 

de commande (25) est agence, apres ladite ouverture de vanne, pour ordonner 
auxdits moyens d'alimentation (23) de continuer a allmenter en phase mobile la 
premiere entree (13) de ladite chambre, et pour ordonner a la vanne (31) de se 
placer dans un etat ouvert autorisant ladite phase mobile ^ sortir de la chambre 

15 selon un debit choisi. 

7. Dispositif selon la revendication 6, caracterise en ce que ladite 
chambre (1) loge des moyens d'analyse des constituants de rechantillon. 

8. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 7, caracterise en ce que 
ladite chambre (1 ) est agencee pour recevoir une cassette extractible comprenant 

20 ladite phase stationnaire. 

9. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 8, caracterise en ce que 
lesdits moyens de pressurisation externe comprennent un film flexible (8) loge en 
regard de la face superieure (5) de la phase stationnaire (2) et des moyens 
d'application propres a plaquer Tun centre I'autre ledit film (8) et ladite phase 

25 stationnaire selon une pression externe d'intensite choisie, ledit film (8) comportant 
une ouverture (9) etanche pour Talimentation de la phase stationnaire (2) par les 
moyens de distribution (10). 

10. Dispositif selon la revendication 9, caracterise en ce que lesdits 
moyens d'application comprennent une pompe couplee a un reservoir (27) pour le 

30 fluide destine a generer la pression externe et propre a alimenter une partie amont 
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(15) d'un circuit debouchant en dessous de la phase stationnaire (2), et en ce que 
ladite chambre (1) comprend une seconde sortie (21) etanche agencee pour 
recueillir le fluide de pressurisation externe pour alimenter une partie aval (20) du 
circuit, raccordee audit reservoir (27). 

11. Dispositif selon la revendication 10, caracterise en ce que ladite 
pompe a fluide de pressurisation externe (27) et lesdits moyens d'aiimentation en 
phase mobile sont places dans une unite d'aiimentation en fluides (23) contrdlee 
par ledit module de commande (25). 

12. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 11, caracterise en ce que 
ladite phase stationnaire (2) est pourvue dudit echantillon a traiter avant d'etre 
introduite dans ladite chambre (1). 

13- Dispositif selon Tune des revendications 1 a 1 1 , caracterise en ce que 
ladite chambre (1) comporte une seconde entree pour I'acheminement de 
Techantillon au niveau du premier endroit (6) de ladite phase stationnaire (2). 

14. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 13, caracterise en ce que 
lesdits premier (6) et second (7) endroits sont au moins partiellement confondus. 

15. Dispositif selon la revendication 14, caracterise en ce que lesdits 
moyens d'aiimentation sont agences pour alimenter ladite premiere entree en 
phases stationnaire et mobile. 

16. Dispositif selon Tune des revendications 13 a 15, caracterise en ce 
que le module de commande (25) est agence pour ordonner, avant I'acheminement 
de I'echantillon, d'une part, a ladite vanne (31) de se placer dans un etat tel qu'il 
interdit I'evacuation de la phase mobile hors de la chambre et, d'autre part, aux 
moyens d'aiimentation de fournir a la phase stationnaire un volume de phase 
mobile choisi. 

17. Dispositif selon la revendication 16, caracterise en ce que ledit volume 
est choisi de sorte qu'il soit sensiblement egale a un volume necessaire pour que la 
pression mesuree soit sensiblement egale ^ la pression limite. 

18. Dispositif selon I'une des revendications 3 a 17, caracterise en ce que 
lesdits moyens de mesure (29 ;30) comprennent un premier capteur (29) propre a 
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mesurer la pression de la phase mobile en amont de ladite premiere entree (13) et 
un second capteur (30) propre a mesurer la pression de la phase mobile en aval de 
ladite premiere sortie (18), et en ce que ledit module de commande (25) est agence 
pour commander lesdits moyens d'alimentation et ladite vanne (31) en fonction 
5 d*une premiere comparaison entre la pression mesuree en amont de la chambre et 
une premiere pression limite et d'une seconde comparaison entre la pression 
mesuree en aval de la chambre et une seconde pression limite. 

19. Precede de traitement d'un echantillon par separation sous flux force, 
caracterise en ce qu'il comprend les etapes suivantes : 

10 a) placer dans une chambre au moins une phase stationnaire propre a recevoir en 
au moins un premier endroit choisi au moins un echantillon a traiter, 

b) alimenter en phase mobile au moins un second endroit choisi de la phase 
stationnaire, tout en appliquant une pression externe d'intensite choisie sur une face 
superieure de cette phase stationnaire et en interdisant a ladite phase mobile de 

15 sortir de la phase stationnaire, 

c) mesurer la pression de la phase mobile en amont et/ou en aval de la chambre, 

d) comparer cette pression mesuree a une pression limite liee a la pression externe 
choisie, et, lorsque la pression mesuree devient superieure ou egale a ladite 
pression limite, reduire la pression de la phase mobile de sorte qu'elle demeure 

20 inferieure ou egale a cette pression limite. 

20- Precede selon la revendication 19, caracterise en ce qu'a I'etape d), 
lorsque la pression mesuree devient superieure ou egale a la pression limite, on 
interrompt definitivement Talimentation en phase mobile, puis on place la phase 
mobile introduite dans la phase stationnaire a la pression ambiante, et on relache la 
25 pression externe. 

21. Precede selon la revendication 19, caracterise en ce qu'a I'etape d), 
lorsque la pression mesuree devient superieure ou egale a la pression limite, on 
laisse la phase mobile sortir de la chambre selon un debit choisi, non nul, tout en 
continuant d'allmenter ladite phase stationnaire en phase mobile. 

30 22. Precede selon la revendication 19, caracterise en ce qu'a I'etape d) 
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Talimentation en phase mobile est effectuee par pressurisation et/ou par un champ 
electrique. 

23. Procede selon Tune des revendications 19 a 22, caracterise en ce 
qu'a I'etape b) la pression exteme est appliquee sur ia phase stationnaire par des 

5 moyens hydrauiiques. 

24. Procede selon Tune des revendications 19 a 23, caracterise en ce 
qu'a I'etape a) la phase stationnaire est prealablement pourvue d'echantillon(s) a 
traiter. 

25. Procede selon Tune des revendications 19 a 23, caracterise en ce 
10 qu'a I'etape a) la phase stationnaire est pourvue d'echantillon a traiter apres une 

sous-etape dans laquelle on alimente la phase stationnaire en phase mobile, tout 
en interdisant son evacuation hors de la chambre, jusqu'a ce que ladite phase 
stationnaire ait regu un volume de phase mobile choisi. 

26. Procede selon la revendication 25, caracterise en ce que ledit volume 
15 est choisi de sorte qu'il corresponde a une pression mesuree sensiblement egale a 

ladite pression limite. 
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